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Hoogwaardige technologische keramische materialen worden in de regel vervaardigd door middel
van het sinteren van poeders. Dit resulteert meestal in restporositeiten, wat ten koste gaat van de
kwaliteit van deze materialen: hoge temperatuur hardheid, speciheke sterkte, chemische innertie,
corrosie bestendigheid en slijtvastheid. In dit proefschrift zijn twee alternatieve hoge druk ver-
dichtingsmethoden onderzocht: Dynamisch verdichten (met behulp van explosieven) en Heet
I soststís ch P ersen ( HI P ).
Hetonderzoekricht zich op hetmodelleren van deverdichtingsmechanismen en een nieuw ontwerp
van de beide produktiemethoden. Ter uitvoering van de verdichtingsexperimenten is gebruik
gemaaktvan dehoge temperatuur supergeleider, HT" YBarCurOr-"poeder. De verkregen materialen
zijn onder andere onderzocht met Transmissie Electronen Microscopie (TEM) en Ultra Hoge
Resolutie Elecffonen Microscopie (HREM).
Dynamisch Verdichten
Een nauwkeurig thermodynamisch model is nodig om het gedrag van een poeder onder invloed
van schokgolven te voorspellen. Bestaande poeder-schokgolf modellen bevatten een aantal fun-
damentele fouten. Bijvoorbeeld, voor vaste stof wordt de isotherme specifieke inwendige energie
toenamebeschrevenmetE =lPdV.Ditiseenfoutievebeschrijving aangeziendezeformuleenkel
geldig is voor de adiabaat. In dit proefschrift zijn twee nieuwe schokgolf modellen ontwikkeld;
een thermodynamisch model en een semi empirisch model. Deze modellen zijn in het bijzonder
geldig voor dichtheden van respectievelijk meer dan 507o en minder dan 50Vo.
T hermo dy namis c h M o de I :
In deze benadering is de dynamische poeder Hugoniot (druk-volume relatie) berekend aan de hand
van de vaste stof Hugoniot. Deze Hugoniot kan voor elke willekeurige vaste stof relatief eenvoudig
worden bepaald tot drukken van meer dan 100 GPa. Als functie van de snelheid van het materiaal
achter de schokgolf, de begin poeder dichtheid en de begin poeder temperatuur worden de volgende
schok parameters berekend: schokgolf snelheid, specifiek volume, druk, compressieve en ther-
mische energietoename, temperatuur en temperatuur na adiabatische druk afname. De overeen-
komsttussen hetmodel en schokgolf meetwaarden van Fe, Cu, Al en grafietis goed, in hetbijzonder




Voor poeders met een dichtheid van minder dan 50% is het volgende aangetoond: een maximale
fout van 5Vo wordt geintroduceerd indien het specifieke volume achter de schokgolf gelijk wordt
gesteld aan het specifieke volume van de vaste stof (kamertemperatuur, druk is nul). Op grond
hiervan zijn twee algemeen toepasbare formules afgeleid die de schokgolf snelheid (materiaal
onafhankelijk) en de schokgolf druk (alleen soortelijke massa afhankelijk) beschrijven. De over-
eenkornst tussen het model en schokgolf meetwaarden van Fe, Cu, AI, C, UOr, CerOr, SiOr, NaCl
en polystyreen is nauwkeurig voor een schokgolfdruk tot ongeveer 100 GPa.
H e et I so statisc h P e rse n
Voorzover wij hebben kunnen nagaan heeft het HIP verdichten van YBa2CurOr,* poeder in een
gasdichte capsule tot nog altijd geleid tot een met ontledingsproducten verontreinigd verdicht
eindproduct. De verklaring hiervoor is als volgt: De evenwichts x-waarde van het YBarCu.Or,*,
0<x< 1, is afhankelijk van de temperatuur en de partiële zuurstofdruk, of'. r=F (P o:,7 ). In de literatuur
heeft het te verdichten YBa,Cu.Or-* poeder een -r-waarde van,l<0.1. Aangetoond is dat dit  in de
capsule kan leiden tot een extreem hoge zur.rrstofdruk. Deze druk verlaagt de effectieve HIP druk
sterk, wat kan leiden tot een beëindiging van het verdichtingsproces. Aangezien het YBa,Cu,Or,*
al ontleedt bi j  een zuurstofdruk van enkele l0s Pa, moet de;i :-waarde aanzienl i jk hoger zi jn dan
r=0.1. Door -r=F(PoyT) data en YBa,CurOr-* stabi l i tei ts data te combineren, kan worden aange-
toonddat de beginr-waarde hogermoet zi jn dan-r=0.5. Meteen HIP verdichtingsmodel is voorspeld
dat YBarCurO7.", r>0.5 poeder bi j  P",n= 169 MPa, 7'=800'C vol ledig kan worden verdicht in één
uur.
Experimenten
Met de cyl indrisch symrnetr ische verdichtingsmethode is YBarCurO, * poeder dynamisch verdicht.
Bi j  een druk van 2 tot t l  GPa zi jn dichtheden verkregen van rond de 95Vo. Hoewel de verdichte
prepa-Íaten macroscheuren bevatten, is het geschikt voor TEM en HREM onderzoek. Op deze
manier kan de invloed van de schokgolf op de microstructuur worden onderzocht. In dit proefschrift
zi jn de fenoelastische domeingrenzen, of twingrenzen, toegekend aan de (110) roostervlakken.
Het YBarCu,OT-* achter de schokgolf staat onder een hoge druk. Ten gevolge van de hydrostatische
druk wordt het brosse gedrag onderdrukt. Dit resulteert in een plastische deformatie zoals dislocatie
beweging en dislocatie produktie. Drie verschi l lende typen dislocaties zi jn waargenomen. Naast
de wel bekende dislocatieconfiguratie, [100] en 1010] dislocaties, gl i jdend in het (001) vlak (Type
A), zr jn twee nieuwe typen cl islocaties wamgenornen: [110] dislocaties, gl i jc lend in het ( lT0; vlak
(Type B) en [100] en [010] dislocaties respectievel i jk gl i jdend in het (010) en het (100) vlak (Type
C). De dislocatiedichtheid neemt toe met toenemende hoeveelheid explosieven. Verder is kris-
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opgesteld voor de beschrijving van het volgende: een opgelegde afschuifspanning, parallel aan de
domeingrenzen, resulteert in een verplaatsing van de domeingrenzen, terwijl een opgelegde
afschuifspanning, loodrecht op de domeingrenzen, resulteert in de generatie van Type B dislocaties.
Dit resulteert vervolgens in Type,B stapeling en klieving, loodrecht op de (1 l0) domeingrenzen.
Klieving reduceert de toepasbaarheid van het uiteindelijk verkregen YBarCurOr_". Klieving kan
worden gereduceerd door het poeder, alvorens te verdichten, te verhitten. De ductiliteit van het
poeder neemt toe, waardoor met minder explosieven kan worden volstaan. Stapelfouten met een
verplaatsingsvector van |tO:tl ,rjn waargomen met HREM. Deze bestaan uit een extra CuO vlak
tussen de BaO vlakken.
Aan de hand van de twee nieuwe poeder-schokgolf modellen is een nieuwe verdichtingsmethode
ontworpen. De schokgolf is planair en impedantie verschillen worden vermeden. Een grote metalen
plaat (0.01x1xlm) wordt versneld met behulp van explosieven en treft een dikke laag poeder. De
eerste paar centimeters worden volledig verdicht. De rest van het poeder werkt als een schok
absorberend medium en zorgtvooreen geleidelijke drukafnamevan hetverdichtepoeder. Vanwege
veiligheidsredenen is de maximale hoeveelheid explosieven beperkt tot vijf kilogram. Derhalve is
een verkleinde versie voorgesteld, waarmee een plaat van zeven centimeter diameter kan worden
afgevuurd.
Tetragonaal YBa,Cu,Ou.o, poeder is HIP verdicht in een gasdichte Pyrex capsule bij Prrr.=160 MPa,
THr=800'C. Door het YBa"Cu,Oo.o, poeder en de Pyrex capsule te scheiden met een goud folie is
een reactie tussen beide voorkomen. Het te verdichten poeder bevat geabsorbeert water. Absorptie
vindt plaats tijdens malen, opslag en persen. Alvorens HIP te verdichten is het van groot belang
het poeder van dit water te ontdoen. Dit voorkomt de vorming van koper-, barium en yttrium-hy-
droxiden en andere decompositie reactieproducten tijdens het HIP proces. Puur YBarCu3O6.a1, met
een dichtheid van D=0.967 ,ts verkregen. Volledige verdichting kan worden verkregen door gebruik
te maken van een hogere HIP druk, een hogere HIP temperatuur of door de HIP tijd te verlengen.
